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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von kristallinen Natriumsilikaten mit 
Schichtstruktur der Formel Na2Si x 02x + t. wobei x 
zwischen 2 und 3 liegt 

Aus der DE-A-37 18 350 ist bekannt, kristalline 
wasserfreie Natriumsilikate mit Schichtstruktur und 
einem Molverhaltnis von S1O2 zu Na20 von (1,9 bis 
3,5) : 1 dadurch zu gewinnen, daB man Wasser- 
glaslosungen mit einem Feststoffgehalt von 20 bis 
65 Gewichts-% in einer Spruhtrocknungszone unter 
Bildung eines wasserhaltigen amorphen Natriums- 
ilikats behandelt, wobei das aus der Spruhtrock- 
nungszone abstromende Abgas mindestens 140 
•C heiB ist. Das wasserhalttge amorphe Natriums- 
ilikat tempert man in einer Gluhzone bei 500 bis 
800 *C 1 bis 60 Minuten lang in Gegenwart von 
mindestens 10 Gewichts-% eines Ruckgutes, wel- 
ches durch mechanische Zerkleinerung von vorher 
aus der Gluhzone ausgetragenem kristallinem Na- 
triumsilikat erhalten wurde. 

Nachteilig ist bei dem bekannten Verfahren, 
dafl es energie- und investitionsaufwendig ist. So 
werden dabei hydrothermal hergestellte Wasser- 
glaslosungen in zwei Schritten wieder vom Wasser 
befreit, wobei fur den ersten Schritt, namlich die 
Uberfuhrung der Wasserglaslosungen in Feststoffe, 
eine Spruhtrocknungseinrichtung erforderlich ist. 

Aus der EP-A-56 094 ist ein Verfahren zur 
Herstellung von kristallinen Natriumsilikaten durch 
Erhitzen von Natriumcarbonat und Quarz auf er- 
hohte Temperaturen bekannt. Dabei werden Natri- 
umcarbonat und Quarzpulver intensrv miteinander 
gemischt, die Mischung geschmolzen, die Schmel- 
ze in kurzer Zeit abgekCihlt und die erstarrte Masse 
vier bis neun Stunden bei Temperaturen zwischen 
400 und 860 *C getempert. Nach dem Tempern 
wird das erhaltene Natriumsilikat vermahlen. 

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein 
Verfahren zur Herstellung von kristallinen Natriums- 
ilikaten mit Schichtstruktur anzugeben, welches mit 
geringem Energieaufwand und mit einfachen Appa- 
raten durchfuhrbar ist. 

Das wird erfindungsgemaB dadurch erreicht, 
daB man Sand und Soda in einem Molverhaltnis 
Si02/Na2 0 von 2 bis 3,5 bei Temperaturen von 
1200 bis 1400 *C aufschmilzt; daB man nach dem 
Erkalten der Schmelze anfallendes stuckiges Was- 
serglas auf Korngroflen von weniger als 2 mm 
aufmahlt; daB man das aufgemahlene Wasserglas 
in einer langgestreckten Reaktionszone unter me- 
chanischer Umwalzung 10 bis 120 Minuten bei 
Temperaturen von 600 bis 800 * C behandelt; und 
daB man das die Reaktionszone verlassende Mate- 
rial auf eine Kornfeinheit von weniger als 1 mm 
aufmahlt. 



Das Verfahren gemaB der Erfindung kann wei- 
terhin wahlweise auch noch dadurch ausgestaltet 
sein, daB man 

a) dem aufgemahlenem Wasserglas 2 bis 30 
5 Gewichts-%, bezogen auf die Menge des die 

Reaktionszone verlassenden Materials, Reak- 
tionsprodukt mit einer Kornfeinheit von weniger 
als 1 mm hinzufiigt, 

b) das aufgemahlene Wasserglas in der Reak- 
70 tionszone 45 bis 90 Minuten behandelt, 

c) das aufgemahlene Wasserglas in der Reak- 
tionszone bei Temperaturen von 700 bis 760 * C 
behandelt. 

Das erfindungsgemaB durch Schmelzen von 

rs Sand und Soda im Molverhaltnis Si02/Na20 von 2 
bis 3,5 anfallende Wasserglas liegt nach dem Er- 
kalten der Schmelze in Stucken von etwa 5 cm 
Kantenlange vor. Dieses Wasserglas ist rontgena- 
morph und unter normalen Bedingungen nur sehr 

20 langsam in Wasser loslich. 

GemaB der Erfindung wird das rontgenamorp- 
he Wasserglas dadurch quantitativ in kristallines 
Natriumsilikat uberfOhrt, daB es feingemahlen unter 
mechanischer Bewegung thermisch behandelt wird, 

25 wodurch die auBere, bereits kristallisierte Schale 
eines jeden Kornes abgeschlagen wird und die 
benotigte Warme mit hinreichender Geschwindig- 
keit in jedes Korn unter Fortfuhrung der Kristallisa- 
tion eindringen kann. 

30 Das erfindungsgemaBe Hinzufugen von feinge- 

mahlenem Reaktionsprodukt (Ruckgut) zu dem auf- 
gemahlenem Wasserglas in die Reaktionszone be- 
wtrkt eine Erhohung der Kristallisationsgeschwin- 
digkeit und verhindert ein Verbacken des aufge- 

35 mahlenen Wasserglases wahrend der Temperatur- 
behandlung. 

Die Aufmahlung des stUckigen Wasserglases 
erfolgt vorteilhafterweise mit einer robusten, lang- 
sam laufenden Schlagermuhle, beispielsweise ei- 

40 ner Hammermuhle mit Siebeinsatz. Die Feinmah- 
lung des Reaktionsproduktes kann mit Hilfe einer 
Schwingmuhle, einer Kugelmuhle Oder einer Luft- 
strahlmtihle durchgefuhrt werden. 

45 Beispiel 1 

121 kg Sand (99 % Si0 2 ) und 106 kg Soda 
(Molverhaltnis SiCVNa^O = 2) wurden in einem 
Wannenofen aufgeschmolzen und die Wasserglas- 

50 Schmelze bei 1300 *C in flache Metallformen ver- 
gossen. Die erkaltete Schmelze zerbarst in Stucke 
von etwa 5 cm Kantenlange. Die StDcke wurden in 
einer mit 2100 Upm laufenden Hammermuhle auf 
KorngroBen unter 2 mm aufgemahlen und in einem 

55 rotierenden Drehrohrofen bei ca. 750 *C behan- 
delt, wobei sich schwache Verklebungen an der 
Ofenwand ausbildeten. SchlieBlich wurde das aus 
dem Drehrohrofen austretende Material auf eine 
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Kornfeinheit von weniger als 1 mm aufgemahlen. 

Rontgenographisch wurde ermittelt, daB das 
Material uberwiegend aus a-Na2Si20s bestand und 
wenig 5-Na2Si2 0s; enthielt. 

Beispiel 2 

Beispiel 1 wurde mit der Anderung wiederholt, 
da8 dem aufgemahlenen Wasserglas beim Eintritt 
in den Drehrohrofen 20 kg Ruckgut (11 Gewichts- 
%) mit einer Kornfeinheit von weniger als 1 mm 
hinzugefugt wurden. Dadurch kam es an der Innen- 
wandung des Drehrohrofens zu keinerlei Anbackun- 
gen. 

Das resultierende Material bestand ebenfalls 
uberwiegend aus a-Na2Si2 0s und enthielt wenig 5- 
Na2Si2 0s; es wies aber eine hohere Kristallinitat 
als das nach Beispiel 1 erhaltene Material auf. 

Beispiel 3 

Beispiel 1 wurde mit den Abanderungen wie- 
derholt, daB 192 kg Sand mit 106 kg Soda (Molver- 
haltnis SiCV^O = 3,2) aufgeschmolzen wurden 
und daB die Behandlung im Drehrohrofen bei 710 
• C erfolgte. 

Rontgenographisch wurde ermittelt, daB das Mate- 
rial weitgehend aus Na2Si 3 07 mit geringen Anteilen 
Si02 bestand. 

Pate ntansp riiche 

1. Verfahren zur Herstellung von kristallinen Na- 
trium si I ikaten mit Schichtstruktur der Formel 
Na2Si x 0 2x+ i, wobei x zwischen 2 und 3 liegt, 
umfassend die Schritte: 

a) Aufschmelzen von Sand und Soda in 
einem Molverhaltnis von 2 bis 3,5 bei Tem- 
peraturen von 1200 bis 1400*C, 

b) Abkuhlen der Schmelze unter Bildung 
von stuckigem Wasserglas, 

c) Aufmahlen des stuckigen Wasserglases 
auf TeilchengroBen von weniger als 2 mm, 

d) Behandeln des gemahlenen Wassergla- 
ses in einer langgestreckten Reaktionszone 
unter mechanischer Umwalzung wahrend 
10 bis 120 Minuten bei 600 bis 800 *C, 

e) Mahlen des die Reaktionszone verlassen- 
den Materials auf eine Kornfeinheit von we- 
niger als 1 mm. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet , daB man dem aufgemahlenem Was- 
serglas 2 bis 30 Gewichts-%, bezogen auf die 
Menge des die Reaktionszone verlassenden 
Materials, Reaktionsprodukt mit einer Kornfein- 
heit von weniger als 1 mm hinzufugt. 



3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzeichnet , daB man das aufgemahlene 
Wasserglas in der Reaktionszone 45 bis 90 
Minuten behandelt. 

5 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet , daB man 
das aufgemahlene Wasserglas in der Reak- 
tionszone bei Temperaturen von 700 bis 760 

w • C behandelt. 

Claims 

1. A process for the preparation of a crystalline 
75 sodium silicate having a layer structure and the 

formula Na 2 Si x 0 2 x+i, in which x is between 2 

and 3, comprising the steps of : 

a) fusing sand and soda in a molar ratio of 2 
to 3.5 at temperatures of 1200 to 1400 • C, 
20 b) cooling the melt with the formation of 

pieces of water-glass, 

c) grinding the pieces of water-glass to par- 
ticle sizes of less than 2 mm, 

d) treating the ground water-glass in an 
25 elongated reaction zone with mechanical 

circulation for 10 to 120 minutes at 600 to 
800 *C, 

e) grinding the material leaving the reaction 
zone to a particle fineness of less than 1 

30 mm. 

2. The process as claimed in claim 1, wherein 2 
to 30 % by weight, based on the amount of 
material leaving the reaction zone, of reaction 

35 product having a particle fineness of less than 

1 mm is added to the ground water-glass. 

3. The process as claimed in claim 1 or 2, 
wherein the ground water-glass is treated in 

40 the reaction zone for 45 to 90 minutes. 

4. The process as claimed in at least one of 
claims 1 to 3, wherein the ground water-glass 
is treated in the reaction zone at temperatures 

45 of 700 to 760 • C. 

Revendications 

1. Procede de preparation de silicates de sodium 
50 cristallins a structure feuilletee de formule 

Na2Si x 0 2x+ i, x etant compris entre 2 et 3, qui 
com p rend les etapes : 

a) fondre du sable et du carbonate de so- 
dium en proportion molaire de 2 a 3,5 a des 

55 temperatures de 1 200 a 1 400 * C, 

b) refroidir la masse fondue en formant du 
silicate de sodium en morceaux, 
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c) broyer le silicate en morceaux a des 
granulomeres inferieures a 2 mm, 

d) trailer le silicate de sodium broye" dans 
une zone de reaction allongee sous melan- 
ge mecanique pendant 10 a 120 min entre 5 
600 et 800 *C, 

e) broyer le materiau sortant de la zone de 
reaction a une finesse inferieure a 1 mm. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise ro 
en ce qu'on ajoute au silicate de sodium broye 

2 a 30 % en poids, rapporte a la quantite du 
materiau quittant la zone de reaction, de pro- 
duit de reaction ayant une finesse inferieure a 
1 mm. 75 

3. Proced6 selon la revendication 1 ou 2, caracte- 
rise en ce qu'on traite le silicate de sodium 
broye dans la zone de reaction pendant 45 a 

90 min. 20 

4. Procede selon au moins Tune des revendica- 
tions 1 a 3, caracterise" en ce qu'on traite le 
silicate de sodium broye dans la zone de reac- 
tion a des temperatures comprises entre 700 25 
et 760 * C. 
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